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m (54) Title: METHOD FOR MAKING PROPYLENE MONOFILAMENTS, PROPYLENE MONOFILAMENTS AND THEIR USE 

5 (54) litre : PROCEDE DE FABRICATION DE MONOFILAMENTS DE POLYPROPYLENE, MONOFILAMENTS DE POLY- 
== PROPYLENE ET LEUR UTILISATION 

= (57) Abstract: The invention concerns a method for making propylene monofilaments having a 230 'C/2.16 kg melt Jtow index 
(MFD torn 2 to 16 g/10 min, having a diameter larger than 0.050 mm and improved abrasion resistance which consists in adding 
SSv^ovlene 20 to 0 wt % of an additive upstream of the extruder, spinning the molten material in a water bath^mwing 
^ t H 1 SS^^^^ — 5 * polygene monofilament having a 230 'C/2.6 kg melt flow index (MFI) from 
< 2 to 16 ^0 mi ? n, having a diameter greater than 0.050 mm and improved abrasion resistance exhibiting a streng* of at least 50 
^ Wtex £ relongation correspond^ the maximum tensile stress (elongadon at rupture) of at east 30 * Jg™- « has 
3; an abrasion of less man 0.05 % and a relative tensile energy absorption > 100 % after being treated for 24 hours at 120 C. 

5 (57) Abrtg4 : Dans un prec&te de fabrication de monofilaments d'un polypropylene presentant on indice de viscositd en fondu 
2 (MFD 23^02.16 kg de 2 a 16 g/10 min. poss£dant un diamfctre superieur a 0,050 mm et une ^stance a rabras,on ameborfe. on 
^ S-PO^py^ne20aO,l%enpoidsd-unaddififenamom 

Vtfie et on la bobine Le monofilament d'un polypropylene presentant un indtce de v.scosite en fondu (MFI) 230 C72,16 kg de 2 
® 16 g/10 *X un diamfcre snp*ie£ IZsO mm et une distance a 1'abrasion ameliorfe, prfcente > - ^.stance d a 
O moire 50 cNtaTpour un allongement correspondant a l'effort de fraction maximal (allongement a la rupture) de moin de 30 % D 

6 'C. 
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PRQCEDE DE FABRICATION DE MONOFILAMEN TS DE POLYPROPYLENE, 
MONOFILAMENTS DE POLYPROPYLENE ET LEUR UTILISATION 

L'invention concerne un procede de fabrication de monofilaments d'un polypropylene 
5 presentant un indice de viscosite en fondu (MFI) 230 °C/2,16 kg de 2 a 16 g/10 min, qui 
possedent un diametre superieur a 0,050 mm et une resistance a I'abrasion amelioree; elle 
concerne egalement des monofilaments de ce polypropylene, ainsi que leur utilisation. 

Les articles textiles a deux dimensions en polypropylene sont d'un grand interet, en 
10 tant que moyens de filtration resistant chimiquement et mecaniquement, pour la filtration 
dans les industries chimique, pharmaceutique et alimentaire. Dans ce domaine, on demande 
surtout des monofilaments relativement grossiers, qui possedent un diametre superieur a 
0,050 mm. 

15 Les monofilaments de polypropylene pur presented I'inconvenient de former 

beaucoup de poussieres par suite de la faible resistance de cette substance a I'abrasion lors 
du processus de tissage. Le probleme de I'abrasion est connu egalement pour d'autres 
thermoplastiques. C'est ainsi que TEP-A2-0 784 107 cite des monofils files a Petat fondu, de 
polyamide, polyester ou polypropylene, destines aux toiles des machines a papier et aux fils 

20 des coupe-bordu.res. Selon ce brevet, on obtient des monofilaments resistant a I'abrasion a 
I'aide de 70 a 99 % en poids de polymere fibrogene et de 1 a 30 % en poids d'un caoutchouc 
de polyethylene/polypropylene, modifie a I'anhydride maleique, et d'autres additifs. Les 
exemples se limitent toutefois, en ce qui concerne le polymere fibrogene, au polyamide 6 et 
au polyethyleneterephtalate, ainsi qu'a un copolyamide de PA66 et de PA6. Les vitesses de 

25 filage ne sont pas precisees. 

Grace a l'EP-A-1 059370, on connaTt egalement un procede de fabrication de 
multifilaments de polypropylene destines a des applications textiles. Comme materiau de 
depart, on utilise un polypropylene isotactique, catalyse par un metallocene, dont I'indice de 

30 viscosite en fondu doit §tre superieur a 19 g pour 10 minutes si Von veut atteindre les 
caracteristiques de retrait souhaitees. En effet, pour obtehtr un faible retrait, des valeurs 
elevees du MFI sont necessaires. On trouve decrits des multifilaments FOY (Fully Oriented 
Yams [= fils totalement orientes]) de 10dpf (= denier par filament) [0,03953 mm] et POY 
(Partially Oriented Yams [= fils partiellement orientes]) de 2dpf (=deniers par fibre) 

35 [0,01768 mm]. En ce qui concerne les fils fabriques, seules figurent des indications 
generates. On ne trouve pas decrits de monofilaments. 



COPIE DE CONFIRMATION 
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Le probleme de Invention consiste a mettre a disposition un precede economique de 
fabrication de monofilaments grossiers de polypropylene, resistant a I'abrasion. Un autre 
probleme de ["invention consiste a fabriquer des monofilaments grossiers de polypropylene, 
qui presented une resistance amelioree vis-a-vis de I'abrasion lors du tissage. 

Un autre probleme encore consiste a mettre a disposition l'utilisation de 
monofilaments grossiers, possedant une bonne resistance a I'abrasion, pour la fabrication 
d'articles techniques a deux dimensions, notamment destines a la filtration. 

Le probleme est resolu selon Invention grace au fait que I'on ajoute au polypropylene 
20 a 0,01 % en poids d'un additif en amont de I'extrudeuse, on file la matiere fondue dans un 
bain d'eau, on retire et on la bobine. 

Comme polypropylene, on utilise de preference un homopolymere possedant un 
indice de viscosite en fondu de plus de 2 g/10 min, de preference de 6 a 13 g/10min, en 
particulier de 12 a 13 g/10 min. Un MR de plus de 16 g/10 min presente inconvenient de 
donner des caracteristiques mecaniques insuffisantes et une mauvaise resistance a 
I'abrasion. 

II est approprie d'utiliser un additif constitue d'une combinaison de lubrifiant, charge et 
stabilisant thermique. Comme combinaison de lubrifiant, charge et stabilisant thermique. 0,5 
a 1,2% en poids de cires de polyethylene, de carbonate de calcium et de phenols a 
encombrement sterique se sont reveles convenir particulierement. 

Dans une autre variante, il est approprie d'utiliser comme additif 0,05 a 1,0 % en 
poids, en particulier 0,3 a 1,0% en poids, d'un lubrifiant. Conviennent particulierement 
comme lubrifiant, les sels metalliques des acides carboxyliques, les hydrocarbures lineaires 
ou ramifies, les elastomeres fluores, les polydimethylsiloxanes. 

Dans une autre variante encore, il est approprie d'utiliser comme additif des charges. 
Comme charges, 0,01 a 0,1 % en poids d'aerosils et 0,1 a 1,0 % en poids de carbonate de 
calcium se sont reveles convenir particulierement. 

Dans une autre variante encore, il est approprie d'utiliser comme additif 0,1 a 0,8 % 
en poids d'un stabilisant thermique. Les phenols, les phosphites et les phosphonites a 
encombrement sterique se sont reveles convenir particulierement. 



10 
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Dans une autre variante encore, il est approprie d'utiliser comme additif 1 a 20 % en 
poids d'un copolymer de polypropylene/polyethylene possedant un point de fusion * 
140 °C. 

II est approprie que les monofilaments possedent une resistance d'au moins 
50 cN/tex, pour un allongement correspondant a I'effort de traction maximal (allongement a 
la rupture) de moins de 35 %, de preference moins de 30%. En effet, une resistance 
inferieure a 50 cN/tex presente Pinconvenient de multiplier les casses de fil lors du processus 
de tissage. 

II est par ailleurs important que les monofilaments presented une abrasion de moins 
de 0 05 %. En effet, lorsque I'abrasion est superieure a 0.05 %. il se produit des irregularis 
lors du tissage, dues a un encrassement trop rapide des peignes. Cela oblige a raccourcir 
les intervalles entre nettoyages, ce qui diminue la productivite du metier. 

II est approprie que les monofilaments se caracterisent par une energie de rupture 
relative > 100 % apres traitement de 24 heures a 120 'C, en particulier apres vieillissement 
en etuve. Cela offre I'avantage d'accrottre la duree de vie des filtres, lorsqu'ils sont soumis a 
une sollicitation thermique relativement forte et a des produits chimiques agressifs. 

Les monofilaments selon Invention conviennent particulierement a la fabrication 
d'articles a deux dimensions destines a la filtration dans les industries chimique, 
pharmaceutique et alimentaire. 

25 On va maintenant decrire ('invention de facon plus detaillee, a I'aide d'exemples. 
Polymere 

Comme polymeres fibrogenes. on a utilise lors des essais cinq polypropylenes drfferents, en 
vente dans le commerce, dont I'indice de viscosite en fondu (MFI) 230 'C/2,16 kg varie de 
30 6 0a 13,0 g/10 min. On melange chaquefois 50 kg de granule de polypropylene, en utilisant 
des fOts de 100 kg et un melangeur excentrique. Le melangeage s'effectue, en fonction de 
radditif, selon deux procedes differents. Les drfferents proced6s sont expliques dans les 
exemples. Le melange granule/additif est admis directement dans Pextrudeuse et fondu. 
Conditions de filage 

35 Extrudeuse : diametre : 40 mm; longueur du cylindre : L/D = 25 

Pression de I'extrudeuse : 80 bar 

debit: 19,76 kg/h 
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Pompe de filage : 
Bloc de filage : 
Pompe de titrage 
5 Filieres : 

Bain d'eau : 



5 zones chauffantes 
cylindr6e : 10 cm 3 /tours 

6 chauffage electrique 
23,19 tours/min 
diametre : 0,7 mm 
longueur du capillaire : 3 x D 

distance entre fili^re et bain d'eau : 45 mm 
temperature : 30 °C 



10 Bancs d'etirage et canaux de chauffage 

Banc d'etirage 1 : 7 galettes; diametre des galettes : 230 mm; 1 canal de chauffage 
Banc d'etirage 2 : 7 galettes; diametre des galettes : 230 mm; 1 canal de chauffage 
Banc d'etirage 3 : 7 galettes; diametre des galettes : 230 mm; 2 canaux de chauffage 
Banc d'etirage 4 : 4 galettes; diametre des galettes : 230 mm 

15 

Preparation de filage 
solution aqueuse a 5 % 



20 



Preparation des echantillons 



Exemples 2, 5, 6 et 7 

Dans ie cas des additifs pulv6rulents, tels que charges, lubrifiant, stabilisant thermique, etc., 
on commence par rouler pendant une demi-heure le granule dans un adhdsif, tel que 
Baysilon M 100® (marque commercial de la firme Bager AG), puis on ajoute le reste des 
25 additifs et Ton melange pendant 1 ,5 heure de plus. 



Exemple 4 

Dans le cas des polyoiefines modifi6es, on melange pendant une heure le melange de 
granules constitue de polypropylene et de polyol6f«ne modifiee PP/PE, a point de fusion 
30 > 140 °C. 



Les exemples ont ete resumes au Tableau 1 . 
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Pour permettre des explications plus detaillees, on a represents les resultats graphiquement 
et photographiquement. 

Ici, 

la Fig. 1 montre un graphique en colonnes indiquant I'energie de rupture specifique. le 
vieillissement en etuve et Pabrasion en fonction de I'addition d'un additif selon rexemple 2; 

la Fig. 2 montre le comportement a Pabrasion en fonction de Paddition d'un additif selon 
10 Pexemple 4; 

la Fig. 3a montre le comportement a Pabrasion en fonction de Paddition d'un additif et du 
metrage fabrique, selon Pexemple de reference (exemple 1); 

15 la Fig. 3b montre le comportement a Pabrasion en fonction de Paddition d'un additif et du 
metrage fabrique, selon Pexemple de realisation (exemple 8). 

A la Fig. 1. la paire de colonnes de gauche represente I'energie de rupture specifique, celle 
du milieu le vieillissement en etuve et celle de droite Pabrasion, en fonction de I'addition d'un 

20 additif selon Pexemple 2. Les colonnes de gauche refletent Petat de la technique, celles de 
droite represented les resultats obtenus avec les monofilaments selon ('invention. Cette 
figure fait apparaTtre, en ce qui conceme Pabrasion, une amelioration de plus de 100 %. Or, 
100 % d'abrasion en moins signified au minimum une duree de fonctionnement deux fois 
plus longue pour le metier a tisser. avant qu'il ne faille le nettoyer. On obtient des resultats 

25 analogues pour I'energie de rupture relative. Ici, la colonne de droite de la paire de colonnes 
du milieu fait egalement apparaltre une amelioration de plus de 50 %. L'energie de rupture 
specifique, indiquee par la colonne de droite de la paire de colonnes de gauche, montre, elle 
aussi, une amelioration par rapport a Petat de la technique. 

30 La Fig. 2 differe de la Fig. 1 par le fait qu'elle indique Pabrasion en fonction de Paddition d'un 
additif selon Pexemple 4. 

La Fig. 3a montre des photographies representant Petat des peignes d'un metier a tisser 
apres fabrication de 100 m, 200 m et 300 m de tissu a Paide de monofilament de 
35 polypropylene pur [essai de reference (exemple 1)]. L'encrassement par le duvet de 
polypropylene apres 300 m est si important qu'il a fallu arreter le metier. 
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La Fig. 3b montre des photographies representor* I'etet des peignes d'un metier a tisser 
apres fabrication de 100 m, 200 m et 300 m de tissu a I'aide du monofilament selon 
('invention [exemple de realisation (exemple 8)]. Meme apres fabrication de 300 m de tissu , 
la quantite de duvet produite reste inferieurea celle obtenue pour 100 m dans I'exemple de 
5 reference. 

Methodes de mesure : 



• Indice de viscosite en fondu selon ASTM D1 238 
10 • Determination du titre selon SN 197 012 et SN 197 015, completes par DIN 53830 
. Le calcul de la constante mecanique CM est realise selon la formule suivante : 

CM = >/D-F [cN/tex] 
ou D designe I'allongement en [%] et F la resistance en [cN/tex]. 



15 Description des essais d'abrasion 



Fabrication des ensouples sectionnelles 

Les ensouples sectionnelles, de 1000 m chacune, ont ete fabriquees a I'aide des monofils 
80 bobines des differentes variantes. 

20 

Essais de tissage 

Les essais de tissage sont realises sur un metier a rubans. 
Production maximale possible : 4000 tours/min 
La foule est formee grace a des excentriques. 
25 Mode de travail : sans renfree de frame 
Densite des fils de chaTne : 22,80 fils/cm 
Peigne : ouverture : 0,175 mm 

epaisseur des dents : 0,264 mm 

largeur des dents : 7,0 mm 
30 Vitesse de rotation du metier a tisser : 1000 tours/min 
Vitesse de tissage : 10 m/h 
Armure : toile a draps L1/1 



35 



Evaluation du comportement a I'abrasion : 

- evaluation visuelle des peignes 

- determination gravimetrique de la quantite de duvet produite 
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Lore de I'examen visuel, on photographie les peignes apres une duree de fonctionnement de 
100 m ou 200 m, de preference de 300 m, et on leur attribue un ciassement 

Evaluation du comportement a ("abrasion selon la methode gravimetrique est decrite ci- 
dessous. Pour cela, on recueille la totalite du duvet forme, apres une duree de 
fonctionnement de 300 m, on la pese et on la rapporte au poids des fils de chaTne a I'aide de 
la formule suivante : 

masse des depots • 100 

dep6ten% = — — longueur de s fils de chafoe • titre 
nombre de fils de chaine 10000 



Les monofilaments selon Invention, qui possedent un diametre s 0,050 mm, conviennent a 
la fabrication, sans abrasion, des tissus destines a la filtration. 

Grace au precede selon invention et au monofilament selon invention, on est parvenu pour 
la premiere fois a tisser pratiquement sans abrasion du monofilament de polypropylene et a 
accroTtre considerablement la duree de fonctionnement du metier a tisser. Ce monofilament 
convient particulierement a la fabrication des tissus qui sont utilises pour la filtration dans les 
industries chimique, pharmaceutique et alimentaire. 
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1. Procede de fabrication de monofilaments d'un polypropylene presentant un indice de 
viscosite en fondu (MFI) 230 e C/2,16 kg de 2 a 16 g/10 min, possedant un diametre 
superieur a 0,050 mm et une resistance a I'abrasion amelioree, caracterise en ce que 
I'on ajoute au polypropylene 20 a 0,01 % en poids d'un additif en amont de 
I'extrudeuse, on file la matiere fondue dans un bain d'eau, on retire et on la bobine. 

2. Procede selon la revendication 1 , caracterise en ce que I'on utilise comme additif 0,5 a 
1 ,2 % en poids d'une combinaison de lubrifiant, charge et stabilisant thermique. 

3. Procede selon la revendication 1 , caracterise en ce que I'on utilise comme additif 0,05 
a 1 ,0 % en poids d'un lubrifiant. 

4. Procede selon la revendication 1 , caracterise en ce que I'on utilise comme additif 0.01 
a 1 ,0 % en poids de charges. 

5. Procede selon la revendication 1 , caracterise en ce que I'on utilise comme additif 0,1 a 
0,8 % en poids d'un stabilisant thermique. 

6. Procede selon la revendication 1 , caracterise en ce que I'on utilise comme additif 1 a 
20 % en poids d'un copolymer© de polypropylene/polyethylene possedant un point de 
fusions 140 °C. 

7. Monofilaments d'un polypropylene presentant un indice de viscosite en fondu (MFI) 
230 °C/2,16 kg de 2 a 16 g/10 min, possedant un diametre superieur a 0,050 mm et 
une resistance a I'abrasion amelioree, caracterises par une resistance d'au moins 
50cN/tex, pour un allongement correspondant a I'effort de traction maximal 
(allongement a la rupture) de moins de 35 %, de preference moins de 30 %. 

8. Monofilaments selon la revendication 7, caracterises par une abrasion de moins de 
0,05 %. 

9. Monofilaments selon la revendication 7, caracterises par une energie de rupture 
relative > 100 % apres traitement de 24 heures £ 120 °C. 
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10. Utilisation des monofilaments selon les revendications 7 a 9 pour la fabrication 
d'articles a deux dimensions destines a la filtration dans les industries chimique, 
pharmaceutique et alimentaire. 
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